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INTRODUÇÃO: 
o alto poder catalítico das enzimas bem como as altas especificidade e selet ividade 
das reações nas quais elas participam tem estimulado um número incontável de químicos 
(sejam eles sintéticos, fisico-químicos ou bioquímicas) a buscar uma explicação 
mecanística para a ação enzimática e, conseqüentemente, desvendar os fatores responsáveis 
pelo poder catalítico destas biomoléculas. 
A partir da década de 60, com o advento de técnicas de difração de raios-X que 
possibilitaram a determinação da estrutura tridimensional de algumas enzimas, um 
crescente volume de informações vem se acumulando e algumas relações de estrutura-
atividade passaram a ser elaboradas. Estas culminam com um modelo no qual acredita-se 
que as enzimas realizam suas funções catalíticas fixando o substrato, num processo de 
complementaridade geométrica e eletrônica, de modo a aproximar os grupos reacionais. 
Contudo, a grande complexidade destas biomoléculas dilui os esforços até agora destinados 
a determinação do modo pelo qual atuam estes poderosos catalisadores naturais. Surge 
então a necessidade de se criar sistemas mais simples que imitem a reação enzimática como 
um todo (modelos miméticos), ou modelos nos quais uma característica específica da ação 
enzimática é imitada (modelos não miméticos)l. 
Os modelos nào-miméticos podem ser subdivididos em duas categorias: 
i) aqueles que analisam a interação entre o substrato e a enzima no complexo enzima 
substrato; 
ii) os direcionados para os princípios fisico-químicos que governam as modificações 
no sítio ativo das enzimas e modelam, portanto, a catálise de grupos funcionais no 
complexo enzima-substrato . 
O presente trabalho tem como objetivo sintetizar ligantes precursores para 
modelos não-miméticos para o sítio ativo da tirosinase e da fosfatases ácidas púrpuras. 
Tirosinase2: 
A tirosinase é uma monooxigenase encontrada em microorganismos, plantas e 
animais, e catalisa a o-hidroxilação de mono-fenóis a o-di-fenóis com posterior oxidação 
destes a o-quinonas3 . Wilcox et aI. 4 propuseram o mecanismo estrutural para a catálise da 
hidroxilação e oxidação do fenol a formar o-quinonas pela tirosinase. 
Fosfatases ácidas púrpuras: 
As fosfatases são enzimas responsáveis pela clivagem de ésteres de fosfatos 5 Sua 
presença está confirmada tanto no reino animal como no vegetal. Elas estão divididas em 
dois grandes grupos: 
1 - As fosfatases alcalinas6 
2 - As fosfatases ácidas 5,7 
As fosfatases alcalinas são, entre as duas classes, as melhores estudadas. Elas são 
assim classificadas porque sua faixa ótima de trabalho situa-se num pH ~róximo de oito. O 
seu sítio ativo envolve três átomos metálicos, sendo dois átomos de Zn + e um de 192 , o 
qual encontra-se afastado cerca de 5 e 7 A dos átomos de Zn2- 6 
Já as fosfatases ácidas são assim chamadas pois sua região ótima de trabalho está 
entre o pH 4,9 e 6,05 Elas são a classe das fosfatases menos conhecida e estão 
subdi vididas em: 
1 - Fosfatases sensíveis ao tartarato 
2 - Fostàtases resistentes ao tartarato 
No caso das fosfatases ácidas sensíveis ao tartarato, elas foram detectadas em todas as 
células animais já investigadas, exceto nas hemáceas. Seu peso molecular geralme nte é 
superior a 89 KDa.5 
Já as fosfatases resistentes ao tartarato englobam diversas subclasses, sendo as 
melhores estudadas aquelas isoladas do baço de bovinos (bovine spleen, bsP AP) e a do 
fluído uterino de suínos (uteroferrina, ufP AP) . 
Estas enzimas apresentam peso molecular entre 35 e 40 KDa e, in vitro, promovem a 
hidróli se do monoéster ortofosfórico. São metaloenzimas que contém dois átomos de fe rro 
no seu sítio ativo . 
As fosfatases ácidas têm sido isoladas de diversas outras fontes como, por exemplo, 
plantas e bactérias. Mesmo sen~o de origens diferentes, estudos revelam que as fo sfatases 
ácidas púrpuras oriundas de mamíferos, plantas e bactérias, apesar de diferirem no tamanho 
e em algumas regiões da cadeia polipeptídica, apresentam a mesma seqüência de 
aminoácidos no seu sítio ativ08 
Dados de análise por difração de raios-X foram inicialmente obtidos da bsP AP. A 
análi se revelou que cada átomo metálico encontrava-se em um ambiente octaédrico 
distorcido e de baixa simetria \1 . A obtenção de monocristais da kbP AP possibilitou uma 
melhor análise do sítio ativo da enzima (figura 1 ) . 12 Esta fosfatase apresenta o seu sí tio 
ativo formado por um átomo de ferro e um de zinco, estando ambos com uma geometria 
octaédrica distorcida . O átomo de ferro encontra-se coordenado por uma tirosina (ti r 167), 
uma histidina (his 325) e um aspartato (asp 135). O átomo de zinco tem seu ambiente de 
coordenação formado por duas histidinas (his 286, his 323) e pelo oxigênio amida da 
asparagina (asn 201) . Formando ponte entre os dois átomos metálicos, tem-se um aspartato 
(asp 164) ligado de forma monodentada e um grupo hidroxila exógeno. Apesar de não ter 
sido confirmado pela análise de raios-X, os autores atribuíram a presença de mais dois 
ligantes exógenos. Uma provável hidroxila coordenada ao centro de ferro e uma mo lécula 
de água coordenada ao átomo de zinco. Foi também obtida a resolução da estmtura 
cristalina da kbPAP com fosfato coordenado13 . O mesmo encontra-se coordenado de forma 
bidentada e formando ponte entre os dois átomos metálicos. O fosfato aparece coordenado 
nas posições antes ocupadas pelas moléculas de água e hidroxila. 
Figura 1 Estrutura de raio-x do sítio ativo da kbPAP 12 
Complexos - modelo: 
O ligante H2BTPPNOL, sintetizado neste trabalho, apresenta caracteristicas fi sicas e 
q~ímicas desejáveis para um precursor de compostos de coordenação-modelo para sítios 
ativos de algumas metaloenzimas, como as fosfatases ácidas púrpuras e a tirosinase. 
Resultados obtidos para compostos contendo ligantes de estrutura similar(ver fi Gura 
abaixo) ao H2BTPPNOL sugerem que a estratégja utilizada tem sido eficaz. Alguns m: tais 
de transição, quando complexados com este ligante, encontrarão um ambiente químico 
intencionalmente parecido com o do sítio ativo das enzimas acima mencionadas. Ou seja, 
cada átomo quelante está associado a uma estrutura que imita o correspondente resíduo de 
aminoácido na enzima. 
H2BPBPMP 
O grupo OH presente nesta unidade tem por característica atuar como uma ponte 
alcóxido entre dois átomos metálicos, conforme foi verificado por Erthal9 . Comparando 
ainda com outros modelos que possuam pontes j..l-alcoxo13, verificou-se que este tipo de 
unidade estrutural caracteriza-se por apresentar um baixo valor de constante de 
acoplamento antiferromagnética (1), próximo de -1 Ocm- I . Portanto, utilizando esta unidade 
estrutural, garantir-se-á que os complexos apresentarão propriedades magnéticas 
semelhantes às das P AP' s. A utilização de sais de acetato na síntese dos complexos 
proporcionará, a princípio, as distâncias ideais para que as propriedades magnéticas sej am 
atingidas. 
Observando a forma dos ligantes, não é difícil verificar a sua total assimetria. Assim 
sendo, garantir-se-á uma simetria muito baixa para o composto, de forma que se estará indo 
em direção às propriedades do espectro Mossbauer5, que atribui um centro ativo totalmente 
assimétrico para a enzima. 
Característica importante que os ligantes apresentam é quanto à dureza de seus 
braços. Um dos braços dos ligantes conterá grupos doadores mais moles do que o outro. 
Desta forma, espera-se garantir o acesso a espécies de valência mista. 
Os ligantes apresentados possuem apenas um grupo fenolato. Com isso, busca-se 
obter em um mesmo complexo propriedades redox e espectrais semelhantes às da 
. I .. d B· 9 15 16 uteroferrina. Esta expectativa fundamenta-se nos comp exos smtetIza os por nto .. e 
Erthal lO, e na estrutura recentemente determinada para kbPAP. 
De fo rma resumida, são apresentadas abaixo algumas das técnicas que têm 
contribuído para tais estudos, mostrando as características fisico -químicas dos compostos 
de coordenação-modelo que se assemelham às da metaloenzima-alvo: 
espectroscopia UV -visível; 
espectroscopia Raman; 
ressonância paramagnética eletrõnica; 
ressonância magnética nuclear de IH; 
espectroscopia Mossbauer; 
coulometria; 
di fração de raios-X. 
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PARTE EXPERIMENTAL: 
Reagentes: 
I ! Síntese: ftalimida potássica 
Ftalimida(Fluka) ; 
Hidróxido de potássio(Merck); 
Álcool etílico absoluto P.A.(Merck). 
2!! Síntese: Ftalimidometiloxirano, produto A 
Ftalimida potássica: produto da primeira síntese; 
Epicloridrina(General Purpose Reagent); 
3!! Síntese: Bis-(metilpiridil)amina, BNIP A 
2-píridincarboxaldeído(Aldrlch), purificado por destilação sob pressão reduzida; 
2-aminometil piridina(Aldrich; 
Metanol(Nuclear); 
Borohidreto de sódio(VETEC); 
4!! Síntese: N-ftaloil-N'N' -bis (2-metilpiridil) -2-ol-1 ,3-diaminopropano, produto B 
Produto A; 
BNlPA; 
Metanol(Nuclear ); 
S!! Síntese: N,N-bis(2-metilpiridil)-1,3-diaminopropano-2-ol, produto C 
Produto B; 
Hidrazina(VETEC); 
Etanol(Nuclear); 
6!!Síntese: N-(2-hidroxibenzil)-N'N' -bis(2-metilpiridil)-2-ol-1 ,3-diaminopropano,produto D 
Produto C; 
Salicilaldeído(Aldrich); 
Metanol(Nuclear); 
Borohidreto de sódio(VETEC); 
7!! Síntese: N-(2-hidroxibenzil)-N,N' ,N' -tris-(2-metilpiridil)-2-o1-1 ,3-diaminopropano, 
H2BTPPNOL: 
Produto D; 
Cloreto de picolila(Aldrich); 
Hidróxido de sódio(Grupo Química). 
Instrumentação: 
Agitador magnético Corning; 
Bomba de alto vácuo F AST VAC modelo DV-285N; 
Espectrofotômetro de infravermelho FTIR BOMEM Michelson MB-I 00; 
Espectrofotômetro de ressonância magnética nuclear de IH BRUKER AC 200-F; 
G 
Sinleses: 
o ligante H2BTPPNOL foi sintetizado de acordo com a seguinte rota 
experi mental 18 : 
segUlr. 
o 
~CI 
-
o 2 
5 
-
~I 
-7 
o procedimento experimental específico para cada etapa é apresentado a 
.., 
I 
- - -- - --- - - ---- ---
1 i! Síntese: Ftali mida potássica 
EtO H 
NH+KOH~ 
Num frasco de 2 litros ajustado a um condensador de refluxo adicionam-se 80g(0,54 
moI) de ftalimida e 1600mL de etano I absoluto. A mistura é mantida sob refluxo até 
dissolução total. A solução quente é decantada numa solução especialmente preparada de 
30,5g (0,54 moi) de hidróxido de potássio. Um precipitado de ftalimida potássica separa-se 
na hora. A mistura é agitada e resfriada rapidamente a temperatura ambiente, e o 
precipitado é filtrado por sucção. A ftalimida potássica é secada num dessecador19 
2ª Síntese: Ftalimidometiloxirano, "produto A": 
Num frasco de 250rnL ajustado a um condensador de refluxo adicionam-se 25g de 
ftalimida potássica e 100rnL de epic1oridrina. A mistura é aquecida durante 7 horas e, em 
seguida, é mantida com agitação durante 14 horas. O excesso de epicloridrina é destilado a 
36° C, sob pressão reduzida. O produto é recristalizado em metanol, com o uso de um funil 
de sólido e, em seguida, filtrado por sucção. 
3ª Síntese: Bis-(metilpiridil)amina, Bi'v1P A: 
A A I)MeOH A (') tA + H2NJ.J 2)N'B:' tAv~J 
N II N N H N 
O 
Num balão de 250rnL adiciona-se, sob agitação e em banho de gelo, 
10mL(O,097mol) de 2-aminometilpiridina em 50mL de metanol, e 10mL(0,097mo l) de 2-
piridincarboxaldeido. Após 1 hora sob agitação, 3,67g ( 0,097mol ) de NaBH4 é adicionado 
lentamente durante quatro horas, de forma a minimizar a evolução de gases . O sistema é 
mantido durante 20 horas sob agitação. A solução é acidificada até pH = 4 com HCI 
8 
c? ncentrado, e o solvente é evaporado. Adiciona-se então suficiente água destilada para 
dIsso lver o oleo resultante, e procede-se a uma extração com diclorometano, desprezando a 
f~se orgânica. A fase aquosa é acidificada até pH == 10 e procede-se nova extração com 
dlclorometano. A solução orgânica é novamente concentrada, resultando num óleo 
alaranjado . 
4i! Síntese: N-ftaloil-N 'N' -bis (2-metilpiridil) -2-o1-1,3-diaminopropano, "produto B": 
~~ '©ÇN~ ~H~~P 
o o OH ~ 
U ma mistura de produto A(14,21g e mmol) e BMPA(14,24g e mmol) em 200rnL de 
metanol é mantida sob agitação por 60 horas, seguido de refluxo por 10 horas. Num 
evaporador rotatório, a solução é concentrada. O óleo vermelho(negro) resultante é 
purificado por cromatografia em coluna(adsorvente: sílica gel; eluente: diclorometano, 
seguido de solução diclorometano :metanol 99: 1). 
si! Síntese: N,N-bis(2-metilpiridil)- 1,3-diaminopropano-2-ol, "produto C": 
A uma solução etanólica (125 mL) de produto B (14,44g, 0,036 mal) foi adicionado 
NH2NH2.H20 (2,6mL , 0,054 moI) . A solução foi mantida em refluxo durante 17 horas. Em 
seguida, esta foi resfriada a temperatura ambiente, acidificada lentamente com He I 
concentrado até pH 4, e mantida sob agitação durante 7 horas. Durante a acidificação, 
forma-se um precipitado que foi filtrado e descartado. Após evaporação do solvente num 
evaporador rotatório, adicionou-se água destilada de modo a solubilizar o óleo. A solução 
aquosa foi basificada com carbonato de sódio até pH 10. Um óleo separa-se da fase aquosa 
nesta etapa, sendo então extraído com clorofórmio. A fase orgânica foi concentrada no 
evaporador rotatório, obtendo-se assim, um óleo de cor laranja. 
6!! Síntese: N-(2-hidroxibenzil)-N 'N ' -bis(2-metilpiridil)-2-o1-1 ,3-diaminopropano, "produto 
D" 
I) MeOH P OCI~ L 
OH U 
Num balão de 250rnL adiciona-se, sob agitação e em banho de gelo, 8,28g(0,03 mol) 
do produto C em 50rnL de metanol, e 3,24mL(O,03mol) de salicilaldeído . A reação é 
l) 
mantida sob agitação durante 2 horas. Em seguida, 1,20g ( O,03mol ) de NaB}L é 
adicionado lentamente durante quatro horas, de forma a minimizar a evolução de gases. O 
sistema é então mantido durante 14 horas sob agitação. O solvente é evaporado e adiciona-
se água desti lada, de modo a solubilizar o óleo . A fase aquosa é acidificada, indo de pH = 
12 até pH = 10 com HeI diluído, e o produto é obtido a partir de uma extração com 
clorofórmio . O óleo é concentrado num evaporador rotatório. 
7~ Síntese: N-(2-hidroxibenzil)-N,N' ,N' -tris-(2-metilpiridil)-2-o1-1 ,3-diaminopropano, 
H2BTPPNOL: 
[:) -OC~'J:'<o + OvCLHCI -
Inicialmente, o cloreto de picolila(5,2g, 31,2mmol) é dissolvido em 50mL de 
metanol, e o meio é neutralizado lentamente, com uma solução metanólica de KOH(1 ,74g, 
3 1,2mmol). A mistura é filtrada e o produto D(9,98g, 26mmol) é adicionado por meio de 
um funil de adição . O meio reacional é neutralizado novamente com solução metanólica de 
KOH(1,46g, 26mmol) e então mantida sob refluxo durante 20 horas. A solução é 
concentrada e o óleo vermelho resultante é purificado por cromatografia em coluna, usando 
sílica gel como adsorvente e clorofórmio, seguido de clorofórmio :metanol 96:4 como 
eluentes. 
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RESULTADOS E DISCUSSÃO: 
1 a Síntese: Ftalimida potássica 
Sólido verde-claro, com aspecto de mica; 
p.f: >300° C 
rendimento : 78% 
Dados espectroscópicos: 
Infravermelho: 
~,~M~I __________ ' ~~~~~:· ~~~ ______________ -cI-
%õ 
i 
I 
~l 
~] 
' 0 , 
~: J ~I --~-,--.-~--.---~--~~~~~ 
Fig. 2: Espectro de infravermelho da ftalimida potássica. 
O espectro acima permite a caracterização de grupos funcionais presentes na 
estrutura: 1706em-\ estiramento C=O; 3040 em'i, estiramento C-H aromático; 1376 em,l , 
estiramento C-No 
De igual importância na elucidação da estrutura da ftalimida potássica, destaca-se o 
desaparecimento de bandas referentes a modos vibracionais da ligação N-H, presentes no 
espectro do reagente(ftalimida). Assim, a ausência de uma banda fina, singleto e de alta 
intensidade entre 3300 e 3500cm' \ representando o estiramento N-H, e de bandas devido a 
deformações angulares N-H entre 1625-1620 cm'l confirmam a formação do produto. 
I I 
2a Síntese: Ftalimidometiloxirano, produto A 
Sólido branco, pf =98-99° C. 
Rendimento = 51% 
Dados espectroscópicos: 
Infra vermelho: 
H -- PAOC'..JTOA.SP H ~O-Tl ~--------------------------------~ 
~~ 
AO 
Xl 
%T 
40:00 = XJOO = l eco HICO AOQO 
Fig. 3: Espectro de infravermelho do produto A. 
Comparando este espectro com o da ftalimida potássica, é possível observar 
algumas semelhanças, referentes à absorção por parte de grupos funcionais que este 
reagente e o produto têm em comum. Com relação às diferenças espectrais, destacam-se: o 
estiramento C-H dos grupos metílênicos em 2940 em-I ; o deslocamento para maiores 
freqüências dos estiramentos C=O, em 1770 cm-I e 1714cm-l ; e as três bandas referentes ao 
anel epóxido em 1256 em-I, 962 cm-I e 786 cm-1 
12 
33 Síntese: Bis-(metilpiridil)amina, BIvlPA: 
Óleo amarelo. 
Rendimento = 75% 
Dados espectroscópicos: 
Infravermelho: 
~ i - : '.'=;" õ= 1-
.. ,. -~----------------'--
-- r-"' .. 
\ '. 
~ :- \ r .. .r-\\ II 
\;.~ - ' 
I \ f\ . .\1\ 
" I \ '. 1:;1 .~ , I 
\ i \ I ' \1 ' i\ 1I J 
\ \ I~~ ~\\ 1\ 
I ! I1 ~ · I ! I il~ I 
\ I . : \,\ \ l . : 
1\1 oi , li Ir! 
,- . L 
-:;- _ . -; - - - ~::: . .;-- - :-- ---
~- - - -
:V.· 
Fig.4 : Espectro de infravermelho do BMPA. 
Uma banda do tipo singleto, em 3296 em-I, referente ao estiramento N-H ilustra a 
presença de uma amina secundária. Os grupos metilênicos são caracterizados pelas bandas 
em 29 12 cm- l e 2836 em-I, referentes ao estiramento C-H. A faixa de absorção entre 
1592cm-1 e 1434 cm-J diz respeito aos estiramentos C=C e C=N dos anéis piridinicos. 
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Ressonância magnética nuclear 
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Fig.S: Espectro de RMN IH do BMPA em CDCb. 
T b I 1 D d a e a a os re erentes ao espectro e o em CDCI 3· 
Tipo de próton Deslocamento Multiplicidade do Número de prótons 
químico, QP_m sinal 
a 3,96 Singlete 4 
b 8,S Dublete 2 
c 7,1 Triplete 2 
d 7,6 Tr~leto 2 
e 7,4 Dublete 2 
f 2,6 Singlete 1 
1.+ 
E 
.. 
.. 
~~--~8 '~O~~~~~~'~~O~~~~~~~~~3.rI O~~~~2r~ O--~-,r~O~~:r.­
PPH 
Fig.6: Espectro de RMN1H do BMPA em CDCh + D20. 
Tabela 2 : d d fi t t d RMN1H d BMPA CDCI + D O a os re eren es ao espec ro e o em 3 2 
Tipo de próton Deslocamento Número de prótons 
químico, ppm 
a 3,9 4,00 
b 8,5 1,83 
c 7,1 1,84 
d 7,4 2,00 
e 7,6 1,82 
Os espectros apresentados são condizentes com a estrutura: 
d d 
a 
N 
I a H 
f 
b 
4a Síntese: N-ftaloil-N'N' -bis (2-metilpiridil) -2-01-1,3-diaminopropano, " produto B" 
Rendimento 53%. 
Dados espectroscópicos : 
Infravermelho : 
100 _~--...... 
80 
60 
%T 
40 
20 
o 
3500 3000 2500 
-I 
cm 
2000 1500 
Fig. 7: Espectro de infravermelho do produto B. 
1000 500 
Além das bandas comuns presentes nos reagentes de partida (produto A e BrvlP A), a 
principal característica deste espectro diz respeito à absorção larga em 3226 em-I , devido ao 
estiramento O-H, o que permite confirmar a abertura do anel epóxido. 
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Ressonância magnética nuclear: 
~ ' ~ ~l 
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Fig.8: Espectro de RMN1H do produto Bem CDCb. 
T b 1 3 d d fi t d RMN1H d d B CDCI a e a a os re eren es ao espectro e o pro uto em ). 
, I fi 
... 
Tipo de próton Deslocamento Multiplicidade do Número de prótons 
químico, ppm sinal 
a 8,5 Dublete 
b, d 7-7,3 Multiplete 
c, e, f 7,5-7,8 multiplete 
g, (1' 
, 5 2,7-2,9 Dd 
h, i, j , k 3,6-4,1 Multiplete 
o espectro resultante é condizente com a estrutura: 
a b 
f«:A0l~C 
f O N i I k N 
e o o~ ~c 
2 
4 
6 
2 
8 
17 
5" Síntese: ,N-bis(2-metílpiridil)-1 ,3-diaminopropano-2-01, "produto C" 
Rendimento : 85%. 
Dados espectroscópicos : 
Infravermelho : 
o 
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 
Fig.9: Espectro de infravermelho do produto C. 
O infravermelho do composto apresenta os estiramentos N-H de uma amina 
primária em 3358 cm,l e 3282 cm'\ as absorções referentes aos grupos funcionais do 
regente de partida e a ausência da absorção referente às carbonilas (1712 cm' l no produto 
B), ficando assim comprovada a "hidrazinólise" do composto B. 
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Ressonância magnética nuclear 
~ v ~ V < u < n ~, . .-...Ji_ I I i I I I I 
• n A. O 7 . O õ . O 5 . O 2 . O 1. O O. O 
PPH 
Fig.!O: Espectro de RMN IH do produto C em CDCh. 
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6. O 5. O l. O 3. O 2. O I . O o. O 
PP" 
Fig.ll : Espectro de RMN1H do produto C em CDCl3 + D20 . 
T b I 4 d d fi d RMN1H d d C CDCl D O a e a a os re erentes ao espectro e o pro uto em J+ 2 
Tipo de próton Deslocamento Multiplicidade do 
químico, ppm sinal 
a 8,5 d 2 
b 7,6 t 2 
c 7,1 t 2 
d 7,2 d 2 
e, g 3,9 m 5 
f, h 2,6 m 4 
O espectro resultante é condizente com a estrutura: 
b a 
c f g h 
ti a 
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6:1 Síntese N-(2-hidroxibenzil)-N'N' -bis(2-metilpiridil)-2-01- I ,3-diaminopropano, 
"produto O": 
Rendimento:85% 
Dados espectroscópicos: 
Infravermelho : 
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Fig. 12: Espectro de infravermelho do produto D . 
Uma das principais evidências de que a reação foi bem sucedida é a mudança no 
comportamento espectral da absorção devida ao estiramento N-H da amina. Na reação, há a 
transformação de uma amina primária em secundária, e a presença de uma única 
banda(singleto) em 3224 cm-] indica que houve a reação esperada. O deslocamento desta 
banda para baixas freqüências deve estar relacionado com a formação de pontes de 
hidrogênio com o grupo - OH ligado ao anel benzênico. 
Outras absorções características do produto D são : estiramento O-H na região 
próxima a 3251 cm-]; deformação angular fora do plano, em 1353 cm-1 
2 l 
Ressonância magnética nuclear: 
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Fig.13 : Espectro de RMN1H do produto D em COCho 
Tabela 5: dados referentes ao es ectro de RMN1H do roduto D em CDCh. 
I 1 · -
1. 0 · 0 . 0 
Tipo de próton Deslocamento Multiplicidade do Número de prótons 
m sinal 
a Multi lete 2 
b Multi lete 10 
c Multi lete 6 
d 2,4-3,0 Multi lete 4 
Os resultados são condizentes com a estrutura: 
7a Síntese: N-(2-hidroxibenzil)-N,N' ,N' -tris-(2-metilpiridil)-2-ol-1 ,3-diaminopropano, 
H 2BTPPNOL 
Rendimento : 52% 
Dados espectroscópicos: 
Ressonância magnética nuclear 
ª 
~~=~ ~ ~ ~ ..... <7': ~"N~ ~ ~ ~ :::~ 11=-:j ~ '\V'V~ -I ~ 
I ~ ,Xl I I W , I I 
9. o 8. o 7. o 6. o ~. o 1.0 O. Q 
PPH 
Fig.14: Espectro de RMN1H do H2BTPPNOL em CDCh. 
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Tabela 6- dados referentes à fi a 14 
' t:>-
Tipo de próton Deslocamento Multiplicidade do Número de próto ns 
~uímico, ppm sinal 
a, b 2,4-2,7 multiplete 4 
c, d, e, f, g 3,7-4,1 MultiQlete 9 
h 8,5 Triplete .., 
-' 
I 7,2 MultiQlete 3 
i 7,5 Multiplete .., .J 
k 7,1 Multiplete ,., 
-' 
I 6,8 Dublete 1 
m 7,1 - Multiplete 1 
n 6,7 tri2.1eto 1 
o 6,9 dubleto 1 
Os dados obtidos são condizentes com a estrutura: 
2-+ 
CONCLUSÃO: 
o ligante H2BTPPNOL foi sintetizado, com um rendimento de 52% na última etapa 
da síntese. Tanto este composto como todos os intermediários envolvidos foram 
caracterizados por espectroscopia no infravermelho e I ou de ressonância magnética nuclear 
de IH. 
Tendo este ligante à disposição, o próximo passo é a síntese de complexos-modelo 
para o sítio ativo das metaloenzimas tirosinase e fosfatases ácidas púrpuras. 
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